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PROCEDE D'IMPREG NATION D'UN LATEX PAR UN ADDITIF, LATEX OBTENU ET SON APPLICATION EN 
OPTIQUE. 

Le procede comprend la mise en contact de I'additif 
avec le latex en presence d'un fluide a pression supercriti- 
que, dans lequel le colorant organique est au moins partiel- 
lement soluble pendant une duree suffisante pour R1 
impregner les particules de polymere du latex avec I'additif. L 
Application au domaine de I'optique. co 2 Q 
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Procede d'impregnation d'un latex par un additif, latex obtenu et 
son application en optique. 

La presente invention concerne d'une maniere generate un 
proc6d6 d'impregnation d'un latex par un additif et en particulier un 
additif choisi parmi les colorants organiques, les absorbeurs UV et 
infrarouges et les colorants laser utilisant un fluide a pression 
5 supercritique. 

L'utilisation d'un latex impregne d'un additif, par exemple un 
colorant organique, pour la fabrication d'articles d'optique et 
ophtalmiques tels que des verres de lunette en materiau polymere 
transparent permet, contrairement a une impregnation directe du materiau 
10 polymere, d'avoir une meilleure souplesse d'emploi. Ainsi, par exemple 
on pourrait fabriquer et stocker des compositions de latex de differentes 
couleurs utilisables pour une coloration a la demande des articles. 

Comme cela est bien connu, les latex sont des dispersions ou 
suspensions dans un milieu essentiellement aqueux de particules d'un ou 
15 plusieurs polymeres essentiellement hydrophobes. Ces latex peuvent 
eventuellement contenir des quantites mineures d'un ou plusieurs 
solvants organiques. 

De fa£on generate, il est difficile d'incorporer un additif dans un 
latex par impregnation des particules de polymeres avec l'additif, par 
20 exemple un colorant organique. 

Un probleme important associe a l'incorporation d'un additif 
dans des latex est que tres frequemment la mise en contact de l'additif, par 
exemple un colorant organique, generalement sous forme d'une solution 
ou d'une dispersion, provoque une coagulation du latex le rendant inapte a 
25 toute utilisation ulterieure, en particulier pour la formation d'un film, par 
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exemple colore, sur une surface d'un article en materiau polymere, tel 
qu'un verre de lunette. 

Le document EP-0 442 679 decrit le traitement de latex au moyen 
d'un gaz liquefie ou d'un fluide a l'etat supercritique pour en eliminer des 
5 impuretes de faible masse molaire. Ce procede ne suggere en aucun cas 
l'impregnation de polymeres presents sous forme de fines particules dans 
une suspension de type latex. 

On a constate de facon surprenante qu'il est possible d'impregner 
un latex en phase aqueuse sans d6stabiliser l'emulsion et pour une large 

10 gamme de produits ainsi vehicules au sein des particules de polymere par 
un fluide a pression supercritique. 

On sait qu'un fluide en 6tat supercritique, c'est-a-dire dans un 
etat caracterise soit par une pression et une temperature respectivement 
superieures a la pression et a la temperature critiques dans le cas d'un 

15 corps pur, soit parun point repr^sentatif (pression, temperature) situe au- 
dela de l'enveloppe des points critiques represent6s sur un diagramme 
(pression, temperature) dans le cas d'un melange, presente, pour de tres 
nombreuses substances, un pouvoir solvant elev6 sans commune mesure 
avec celui observe dans ce mSme fluide a l'etat de gaz comprime. II en est 

20 de meme des liquides dits "subcritiques", c'est-a-dire dans un etat 
caracterise" soit par une pression supeYieure a la pression critique et par 
une temperature inferieure a la temperature critique dans le cas d'un corps 
pur, soit par une pression superieure aux pressions critiques et une 
temperature inferieure aux temperatures critiques des composants dans le 

25 ' cas d'un melange (voir a ce sujet l'article de Michel PERRUT paru dans les 
Techniques de 1'Ingenieur "Extraction par fluide supercritique, J 2 770 - 1 
a 12, 1999"). 

Par fluide a pression supercritique, on designera dans la suite de 
la demande un fluide a l'etat supercritique et un liquide subcritique tels 
30 que definis ci-dessus. 

II est a noter que les proprietes physico-chimiques du dioxyde de 
carbone ainsi que ses coordonnees critiques ( 7,4 MPa et temperature 
critique : 31°C) en font le solvant prefere dans de nombreuses 
applications, surtout qu'il ne pr6sente pas de toxicit6 et est disponible a 
35 tres bas prix en tres grande quantite; solvant non polaire, le dioxyde de 
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carbone porte a pression supercritique est parfois additionne d'un co- 
solvant consistant en un solvant organique qui va modifier le pouvoir 
solvant de facon notable surtout vis-a-vis de molecules presentant une 
certaine polarite, l'ethanol etant souvent utilise a cette fin. 
5 II faut rappeler que les corps sont g6neralement connus sous 

trois etats : solide, liquide et gazeux. On passe de Tun a I'autre en faisant 
varier la temperature et/ou la pression. Or, il existe un point au-dela 
duquel on peut passer de l'etat liquide a l'etat gaz ou vapeur sans passer par 
une ebullition ou a I'inverse par une condensation, mais de fa?on continue. 

10 Ce point est appele le point critique. 

II est egalement interessant de noter qu'un solvant a pression 
supercritique a non seulement la propriete de dissoudre certains 
composes, mais egalement de se dissoudre de facon tres importante dans 
les liquides et certains solides comme les polymeres. Ainsi, il est connu 

15 que le dioxyde de carbone maintenu a pression supercritique et a une 
temperature voisine de sa temperature critique, peut se dissoudre dans les 
polymeres thermoplastiques courants a raison de 10 a 30% en masse selon 
la nature du polymere, entramant d'ailleurs un gonflement important du 
polymere et un profond changement de ses proprietes physiques, avec une 

20 modification importante de ses proprietes mecaniques et un abaissement 
de sa temperature de transition vitreuse pouvant atteindre 40°C dans 
certains cas. Cette propriete est utilisee dans certains precedes de 
pulverisation ou d'elaboration de mousses de polymeres, ainsi que dans 
des precedes d'impregnation en phase solide de polymeres d'origine 

25 naturelle tels le bois ou le papier, ou synthetiques, tels les textiles 
synthetiques ou les thermoplastiques. 

La presente invention a done pour objet un precede 
d'impregnation des particules de polymere d'un latex avec un additif qui 
soit simple et efficace et, en particulier, ne provoque pas une coagulation 

30 notable des particules de polymere du latex. 

On atteint les buts ci-dessus, selon l'invention, en fournissant un 
precede d'impregnation des particules de polymere d'un latex par un 
additif en particulier choisi parmi les colorants organiques, les 
absorbeurs UV, les absorbeurs infrarouges et les colorants laser, 

35 comprenant la mise en contact de l'additif avec le latex en presence d'un 
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fluide a pression supercritique dans lequel l'additif est au moins 
partiellement soluble pendant une duree suffisante pour impregner les 
particules de polymere du latex avec l'additif. 

Le procede selon 1'invention permet pratiquement une 
5 impregnation des particules de polymere du latex avec l'additif sans 
coagulation excessive de celui-ci. 

Les latex imprdgnes obtenus peuvent etre deposes sous forme de 
films minces sur une surface d'un article en materiau polymere 
transparent, par exemple par trempage ou centrifugation, puis seches pour 

10 former un revStement sur 1'article. 

On peut utiliser dans le proc£d6 de 1'invention tout type de latex. 
Parmi les latex convenant dans le procede de la pr£sente 
invention, on peut citer les latex de polymeres et copolymeres d'alkylenes 
enC r C 8 tels que l'ethylene, le propylene, l'isobutylene, le butene-1, le 

15 butadiene, le pentene-1, d'alkylenes en C r C 8 halogenes tels que le 
chlorure de vinyle, le chlorure de vinylidene; les latex de polymeres et 
copolymeres de 1'acide acrylique, 1'acide m6thacrylique et leurs esters 
d'alkyle tels que 1'acrylate de methyle, l'acrylate d'ethyle et le 
methacrylate de m6thyle; les latex de polymeres et copolymeres d'esters et 

20 ethers vinyliques tels que le formiate de vinyle, l'acetate de vinyle, le 
propionate de vinyle, le benzoate de vinyle, le vinylmethylether, le 
vinylethyl£ther, le vinyl n-butylether, le vinylphenylether, le vinyl 
cyclohexylether, le 4-butylcyclohexylether, le vinyl-p-chlorophenylene 
glycolether; les latex de polymeres et copolymeres de mononitriles 

25 " olefiniquement insatures tels que racrylonitrile, le methacrylonitrile, 
l'ethylacrylonitrile, le propio-acrylonitrile; et les latex de polymeres et 
copolymeres d'urethane. 

On peut egalement utiliser des melanges des latex ci-dessus. 
Une premiere classe preferee de latex est constituee par les latex 

30 poly(meth)acryliques (ACM). Ces latex sont bien connus et sont des latex 
de copolymeres constitues principalement par un (meth)acrylate, tel que 
par exemple le (meth)acrylate d'ethyle ou de butyle, ou de methoxy ou 
ethoxyethyle, avec une proportion generalement mineure d'au moins un 
autre comonomere, tel que par exemple du styrfene. 

35 Les latex poIy(m6th)acryliques recommandes sont les latex de 
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copolymeres acrylate-styrene. 

De tels latex de copolymeres acrylate-styrene sont disponibles 
commercialement aupres de la Societe" ZENECA RESINS sous la 
denomination NEOCRYL®. 
5 Une seconde classe particulierement preferee de latex est 

constitute par les latex de polyurtthane (latex PU), en particulier les latex 
de polyurethane a motifs polyesters aliphatiques (latex PU (PES)). 

De tels latex sont commercialises par la Societe ZENECA 
RESINS sous la denomination NEOREZ®. 
10 Une troisieme classe egalement preferee de latex est constitute 

par les melanges de latex PU et latex (m6th)acrylique. Dans ces melanges, 
le latex (meth)acrylique reprtsente en gtntral 10 a 90%, de preference 10 
a 60%, et mieux 40 a 60% du poids total des latex presents dans le melange. 

D'une maniere gtnerale, l'extrait sec des latex de l'invention 
15 varie de 5 a 45 % en poids, preferentiellement de 7 a 35 % en poids, et mieux 
encore de 10 a 30% en poids par rapport au poids total du latex. 

Comme cela est egalement bien connu, les latex peuvent 
comporter un agent tensio-actif en une quantity pouvant aller jusqu'a 1% 
du poids total du latex. 
20 Parmi les agents tensio-actifs, on peut utiliser les produits du 

commerce BAYSELONE® UL 31, FC 430, commercialises par la Societe 
3M, SILWET® LS 7657, L 7604 ou L77 de la Societ6 OSI SPECIALTIES. 

Les agents tensio-actifs recommandes sont les benzoates 

d'alkyle. 

25 Comme cela est egalement connu, les latex peuvent comporter 

un agent de reticulation. Par exemple, dans le cas des latex PU, on pourra 
utiliser comme agent de reticulation les aziridines polyfonctionnelles, les 
rtsines de mtlanine methoxylee ou d'uree, par exemple les rtsines 
melanine methoxymethylte/formaldehyde et uree/formaldthyde, les 

30 carbodiimides, les polyisocyanates et les polyisocyanates bloques. Les 
agents de reticulation preferes sont les aziridines, en particulier les 
aziridines trifonctionnelles. 

De preference, les latex de l'invention comportent uniquement 
de l'eau comme milieu de dispersion. Toutefois, le milieu de dispersion 

35 peut comprendre une faible proportion d'un ou plusieurs solvants 
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organiques, generalement de 1 a 20%, preferentiellement de 1 a 10% en 
poids. Dans ce cas, de preference encore, le latex ne comprend pas de 
solvants organiques hydrophobes. 

Les additifs d'impregnation preferes sont les colorants 
5 organiques, les absorbeurs UV, les absorbeurs infrarouges et les colorants 
laser. 

Les colorants organiques convenant dans le procede de la 
pr6sente invention sont tous colorants organiques au moins partiellement 
solubles dans le fluide a pression supercritique. 
10 Dans la presente description, on entend par colorants organiques 

les colorants organiques classiques tels que les colorants azoiques, 
anthraquinoniques, mais egalement les composes photochromiques tels 
que les composes de type chromene et spirooxazine. 

Les colorants azoiques peuvent 6tre des colorants 
15 monoazoi'ques, par exemple de formule : 

ou R 8 etR^ sont des radicaux aryles ou des het6rocycles, de preference des 
20 heterocycles, ou des colorants diazoi'ques, par exemple de formule : 



R 



10 



M2 



25 oii R 10 , R u et R 12 sont des radicaux aryles ou des h6t6rocycles, 

de preference des heterocycles. 

Les colorants anthraquinoniques peuvent Stre representes par la 

formule : 



30 
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ou R 13 et R 14 represented H, OH, un groupe amine, un groupe alcoxy, un 
groupe fluorocarbone ou un groupe acylamino, et x et y sont des entiers 
egaux a 1 ou 2. 

Parmi les colorants et pigments photochromiques, on peut citer 
5 les spirooxazines et les chromenes. 

Des colorants et pigments photochromiques du type 
spirooxazine sont decrits, entre autres, dans les brevets et demandes de 
brevets US-5 139 707, US-5 1 14 621, EP-0 245 020, EP-0 388 660 et WO 
96/04590. 

10 Des colorants et pigments photochromiques du type chromene 

sont decrits, entre autres, dans les brevets et demandes de brevets WO 
90/07507, WO 92/09593, EP-401958, EP-562915, US-3 567 605, US- 
5 066 818, WO 93/17071 et FR-2 688 782. 

On peut bien sur utiliser dans le procede selon 1'invention des 
15 melanges des colorants organiques ci-dessus. 

II est interessant de noter que le procede de 1'invention permet 
l'impregnation de composes photochromiques du type spirooxazine dans 
les particules de latex, ce qui n'etait pas possible jusqu'a present. 

Les absorbeurs UV sont des adjuvants bien connus dans le 
20 domaine des polymeres et sont disponibles dans le commerce. 

Parmi ces absorbeurs UV on peut citer les benzotriazoles, les 
benzophenones, les dihydroxybenzophenones, les benzimidazoles et les 
phenyl benzoates. 

Parmi les benzotriazoles, on peut citer les benzotriazoles de 

25 ' formule : 



HO R[ 



30 X ^^N^ N_ 



ou 

Rj repr^sente H ou un radical alkyle, de preference en C r C 6 , 
35 R 2 represente H ou un radical alkyle, de pr6ference en C r Cg, et 
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formule 



X reprdsente H ou CI. 

Parmi les benzoph6nones, on peut citer les composes de 



HO 



@-rb- 



OR, 



O 



ou R 3 est un radical alkyle, de pr6ference en C f C 13 . 



15 



20 



Parmi les dihydroxybenzophenones, on peut citer les composes 
de formule : 




ou R 4 est un radical alkyle, de preference en C r C 8 . 



25 " formule : 



Parmi les phenyl benzoates, on peut citer les compos6s de 



30 



35 



ou 



R 5 represente H ou un radical alkyle, de pref6rence en C,-C 4 , et 
Rg et R 7 representent H ou OH. 
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Les absorbeurs infrarouges sont egalement des adjuvants bien 
Parmi ces absorbeurs infrarouges, on peut citer les composes 



smvants 



10 



(R) 2 N. 




^ / N ( R )2 (R)jNv 



N(R) 2 
Trisaiylaminium 



(R)jN' 




Tettakisaiyldiimonium 



N(R) 2 



15 dans lesquels R represente H ou un alkyle, de preference en C r C 4 . 



20 



25 




Croconium 




CH-(CH=CH)2 
Pyrylium 




Bu>© 



Nickel Dithiolate 



Parmi les colorants laser, on peut citer les colorants comportant 
un ou plusieurs chromophores choisis parmi un ou plusieurs complexes de 
30 porphyrine qui ont 6t€ modifies par des m6taux pour former des complexes 
de metal porphyrine. 

Des exemples de chromophores convenables sont la vanadyl 
phtalocyanine t-butylee et le chlorure detain de la phtalocyanine t- 
butylee qui absorbent a une longueur d'onde de 694 nm et qui conviennent 
35 pour la protection vis-a-vis d'un laser a rubis. 
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On peut utiliser dans le procede de 1'invention tout fluide a 
pression supercritique qui ne provoquent pas la dissolution ni par suite la 
coagulation des particules du latex. Parmi ces fluides, on peut citer 
l'ethylene, le propylene, l'ethane, le propane, le butane, le dioxyde de 
5 carbone (C0 2 ), le protoxyde d'azote, les fluorocarbures en Cj-C 4 tels que 

le chlorotrifluoromethane, le tetrafluoromethane, le dichlorodifluoro- 
methane et le dichlorotetrafluoroethane ou des melanges de ces fluides 
avec un solvant organique appropri6 tel qu'un alcool, par exemple 
l'ethanol. 

10 Le fluidea pression supercritique prefere est le dioxyde de 

carbone (C0 2 ) ou un melange de C0 2 et d'6thanol, par exemple 

comprenant 1 a 20% en poids d'ethanol. 

La temperature du fluide a pression supercritique est 

generalement de 0 a 150°C, de pr6ference de 0 a 80°C. 
15 De preference, le fluide a pression supercritique est un fluide a 

l'etat supercritique. La temp6rature du fluide a l'etat supercritique est de 

preference de 31 a 150°C, mieux de 31 a 70°C. 

La pression du fluide a pression supercritique utilisee dans 

1'invention variera avec la temperature utilisee, de sorte que les particules 
20 de polymere du latex ne soient pas dissoutes dans le fluide. En g6n6ral, les 

pressions varieront de 0,73 a 30 MPa, et sont de preference de l'ordre de 15 

MPa. 

De maniere generale, les conditions de pression et temperature 
doivent permettre d'obtenir une masse volumique elevee du fluide 
25 ' supercritique, par exemple de C0 2 , afin d'augmenter son pouvoir solvant. 

A titre d'exemple, la masse volumique de C0 2 est de 8 1 0 kg/m 3 a 20 MPa et 
45°C et de 900 kg/m 3 a 30 MPa et 45°C. 

Le fluide a pression supercritique tel que C0 2 doit, 
preferentiellement, 6tre mis en contact avec l'emulsion (latex plus additif) 
30 de facon a former une phase legere au-dessus de celle-ci, car il est 

recommande d'eviter un bullage du fluide a pression supercritique a 
travers l'emulsion. 

L'additif, par exemple le colorant organique, doit etre 
pr6alablement melange" au latex afin de require la distance a parcourir 
35 pour impregner la phase organique de l'emulsion. 
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L'emulsion, c'est-a-dire le melange du latex et de l'additif, est de 
preference agitee en continu pendant l'impr6gnation de maniere efficace 
mais pas trop cisaillante afin d'eviter toute degradation de l'emulsion. 

La duree de contact entire l'additif a impregner et les particules 

5 de polymere du latex en presence du fluide supercritique, doit Stre 

suffisante pour assurer une impregnation appropriee de l'additif, depend 
des conditions de pression et temperature de fluide a. l'etat supercritique, 
et de la nature de l'additif et du latex. Cette duree doit Stre suffisamment 
longue pour permettre une impregnation complete de la phase organique 

10 et est generalement de l'ordre de une a plusieurs heures, par exemple 6 a 7 
heures, et mieux encore, d'au moins 10 heures. 

Le taux d'additif utilise dans le procede de l'invention varie de 
0,1 a 10% en poids, de preference 0,5 a 5%, et mieux 1 a 3% en poids par 
rapport au poids de l'extrait sec du latex. 

15 Les particules de polymere du latex, apres impregnation, ont en 

g6neral une granulometrie moyenne de 50 a 400 nm, de preference 80 a 300 
nm et mieux 150 a 250 nm. 

On va maintenant decrire un exemple de mise en oeuvre du 
procede de l'invention, en reference a la figure annexed qui est une 

20 representation schematique des moyens de mise en oeuvre du proc6d6 
selon l'invention. 

En se referant a la figure, un latex et un colorant organique (0, 1 a 
10% en poids de colorant par rapport a l'extrait sec de latex) sont 
introduits dans un reacteur 1 et agites pour former une emulsion E. Du C0 2 

25 " est alors pompe par la pompe PI et introduit dans le reacteur 1 jusqu'& 
obtenir une atmosphere G de gaz puis de fluide a l'etat supercritique (par 
exemple jusqu'a une pression de 15 MPa et une temperature de 45°C). On 
maintient les conditions pendant un temps suffisant, par exemple 2 
heures, tout en agitant l'emulsion E. Apres elimination du fluide (par 

30 detente), on r6cupere un latex colore selon l'invention. 

La presente invention concerne egalement un latex impregne" 
avec un additif choisi parmi les colorants organiques, les absorbeurs UV, 
les absorbeurs infrarouges et les colorants laser. Les latex impregn6s 
preferes selon l'invention sont les latex colores, de preference les latex de 

35 polyurethane dont les particules de polymere sont impregnees d'un 
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colorant organique, en particulier un compose photochromique. 

Les latex impregn£s, en particulier les latex colores, selon 
l'invention, ont de preference des particules de polymere qui, apres 
impregnation, ont un diametre de particule de 50 a 400 nm, de preference 

5 80 a 300 nm et mieux 150 a 250 nm. 

L'invention conceme encore un article en mat6riau polymere 
transparent tel qu'un article d'optique ou ophtalmique dont au moins une 
face est revgtue d'un film s6ch6, d'un latex selon l'invention, en particulier 
un latex colore et tout particulierement avec un compose' photochromique 

10 spirooxazine. 

Exemples 1 et 2 

15 On a colore un latex selon le procede decrit ci-dessus avec un 

colorant anthraquinonique et un compos6 photochromique. 

Le colorant est melangd au latex avant traitement de celui-ci par 
le fluide a l'etat supercritique. 

20 

Conditions d'impnSgnation 

Fluide supercritique : C0 2 , 15 MPa, 45°C 

25 ' Proportion de colorant organique 
dans le melange : 1% 

(% en poids par rapport a l'extrait sec du latex) 

Vitesse d'agitation du melange de latex 
30 et de colorant organique : 200 t/minutes 



Duree du traitement 



2 heures 
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15 



Caracterlstique du latex 

Latex statistique acrylate de butyle/ 

methacrylate de methyle (60/40 en poids), prepar6 comme indique par la 
suite. 



T g = 0°C 



Diametre moyen des particules : 1 84 nm 



Extrait sec : 42% poids/poids 



Colorants organiques 



Colorant anthraquinonique 



20 



O NHCH 3 




NHCH-i 



Disperse blue 14 



25 ' Colorant photochromique 



30 




35 



1 , 3 -dihy dro- 1 , 3 , 3-trim6thylspiro[2H-indole-2, 3'-(3H)] -naphth- [2, 1 -b] 
[1,4] oxazine. 
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On constate qu'il n'y a pas de coagulation notable du latex. 
Apres depdt et filmification sur un substrat, on obtient un film de 
couleur bleu ou presentant des propriet6s photochromiques. 

5 

Exemples 3 a 6 

On a dilue le latex de l'exemple 1 dont la teneur initiale en 
matiere seche etait de 42% en poids avec de l'eau de facon a obtenir un 
10 latex a 21,5% en poids de matiere seche. 

On rajoute ensuite en agitant de l'ethanol et le compose" 
photochromique. 

Les proportions d'ethanol, la nature et la quantite de compose 
photochromique ajoute, sont donnees dans le tableau ci-dessous. 
15 L'impregnation a ete effectuee avec du C0 2 supercritique a une 

pression de 20 MPa et une temperature de 45°C, comme decrit en liaison 
avec la figure. 

Les durees d'impr6gnation sont donnees dans le tableau. 

20 TABLEAU 



25 





Compose Ratio Ratio Temps 
photochromique EtOH/latex photochromique/latex de traitement 
dilue dilue 


T 


Ex.3 


Phi 


3% 


2% 


7h00 


0,24 % 


Ex.4 


Ph 1 


20% 


5% 


15h00 


0,65 % 


Ex.5 


Ph2 


20% 


5% 


6h00 


0,9% 


Ex.6 


Ph2 


20% 


10% 


15h00 


1,3% 



Ph 1 : 3,3-di-(4-methoxyphenyl)-[3H]naphto[2,l-b]pyranne. 
Ph 2 : l,3-dihydro-l-isobutyl-3,3-dimethylspiro[2H-indole-2,3'-(3H)]- 
35 napht-[2,l-b][l,4]oxazine. 
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Des films obtenus a partir de ces latex presentent des propri6tes 
photochromiques . 

T est le % en masse de compost photochromique dans le film de 
latex correspondant, apres durcissement de celui-ci. 
5 Le dosage est effectue de la facon suivante : 

Une couche de latex est durcie sur un support. 

Cette couche superficielle est ensuite grattee, recuperee et 

pesee. 

La matiere recuperet est ensuite redissoute dans le chldroforme. 
10 La concentration en compose photochromique est ensuite dosee 

par spectrometrie en se placant a une valeur de longueur d'onde 
correspondant au A, max du compost photochromique. 

15 Preparation d'un latex statistiaue ABu/MMA 60/40 

Preparation du pied de cuve 

0,82 g de tensio-actif DISPONIL® A 3065 (melange d'alcools 
20 gras a 30 EO, 65% de matieres actives) et 0,55 g de tensio-actif 
DISPONIL® FES (C 1 2. 1 4(OCH 2 CH 2 ) 1 2 OSCr 3 Na + ) sont solubilis6s 
dans 148,9 g d'eau. On agite le melange pendant 10 minutes puis on 
l'introduit dans un reacteur a doubles parois dont le couvercle comporte 5 
entrees (pour 1' azote, le thermometre, l'agitateur, la coul6e de l'amorceur 
25 et la coulee de 1' emulsion). 

Preparation de la preemulsion 

De facon concomitante, on dissout 7,36 g de DISPONIL® A 3065 
30 et 4,8 g de DISPONIL® FES dans 164,8 g d'eau tamponnee par ajout de 
0,57 g de NaHC03- On agite la solution, puis, tout en maintenant 
l'agitation, on rajoute 161,9 g d'acrylate de butyle et 107,4 g de 
methacrylate de methyle. 
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Preparation de la solution d'amorcage 

En parallele, on dissout 1 ,6 g de persulf ate de sodium dans 1 2,4 g 

d'eau. 

5 

Preparation du copolymere statistique 

On ajoute dans le reacteur renfermant le pied de cuve, par les 
10 entrees prevues a cet effet, en 4 heures et en parallele, la pr66mulsion et la 
solution d'amorcage. (L'addition de la premiere goutte de persulfate de 
sodium indique le temps zero de la rdaction de polymerisation). La 
temperature de la reaction est de 70°C. 

Le produit obtenu est un latex d'acrylate de butyle/methacrylate 
15 de methyle 60/40, statistique. 

Une fois seche 1 , le copolymere presente une temp6rature de 
transition vitreuse (Tg) de 0°C. 
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REVENDICATIONS 

1 . Precede d'impregnation des particules de polymere d'un latex 
par un additif, caracterise en ce qu'il comprend la mise en contact de 
l'additif avec le latex en presence d'un fluide a pression supercritique, 
dans lequel l'additif est au moins partiellement soluble, pendant une duree 

5 suffisante pour impregner les particules de polymere du latex avec 
l'additif. 

2. Proc6de selon la revendication 1, caracterise en ce que la mise 
en contact de l'additif avec le latex en presence du fluide a pression 
supercritique consiste a former un melange de l'additif et du latex et a 

10 agiter le m61ange en presence du fluide a l'etat supercritique. 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracteris6 en ce que le 
fluide a pression supercritique forme une phase legere au-dessus du 
m61ange de l'additif et du latex. 

4. Precede selon l'une quelconque des revendications 1 a 3, 
15 caract6rise en ce que la duree de la mise en contact de l'additif et du latex 

en presence du fluide a pression supercritique est de 6 a 7 heures, de 
preference d'au moins 10 heures. 

5. Procede selon l'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que les latex sont choisis parmi les latex 

20 (meth)acryliques, les latex de polyurethanes et leurs melanges. 

6. Procede selon l'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que le latex ne comprend pas de solvant 
hydrophobe. 

7. Proced6 selon l'une quelconque des revendications 
25 precedentes, caracterise en ce que le fluide a pression supercritique est le 

dioxyde de carbone ou un melange de dioxyde de carbone avec 1 a 20% en 
poids d'ethanol. 

8. Procede selon l'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que le fluide a pression supercritique est a 

30 une temperature de 0 a 150°C, de preference 0 a 80°C et une pression de 
0,73 a 30 MPa. 

9. Proc6d6 selon l'une quelconque des revendications 1 a 7, 
caracterise en ce que le fluide a pression supercritique est un fluide a l'etat 
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supercritique a une temperature de 3 1 a 150°C, de preference 31a 70°C et 
une pression de 0,73 a 30 MPa. 

10. Procede selon l'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que 1'additif est choisi parmi les colorants 

5 organiques, les absorbeurs UV, les absorbeurs infrarouges et les colorants 
laser. 

11. Procede selon la revendication 10, caracterise en ce que 
1'additif est un colorant organique choisi parmi les colorants azoi'ques, 
anthraquinoniques, les composes photo-chromiques et leurs melanges. 

10 12. Procede selon la revendication 11, caracterise en ce que le 

colorant organique est un compose photochromique spirooxazine. 

13. Procede selon l'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que la proportion d'additif par rapport au 
poids d'extrait sec du latex varie de 0,1 a 10%, de preference 0,5 a 5%, et 

15 mieux de 1 a 3% en poids. 

14. Procede selon l'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que les particules de polymere du latex ont 
une granulometrie moyenne, apres impregnation, de 50 a 400 nm, de 
preference 80 a 300 nm et mieux 150 a 250 nm. 

20 15. Latex comprenant des particules de polymere impregnees 

d'un additif. 

16. Latex selon la revendication 15, caracterise en ce que 
1'additif est choisi parmi les colorants organiques, les absorbeurs UV et 
infrarouges et les colorants laser. 
25 17. Latex selon la revendication 15 ou 16, caracterise en ce qu'il 

est choisi parmi les latex poly(meth)acryliques, polyurethanes et leurs 
melanges. 

18. Latex selon l'une quelconque des revendications 15 a 17, 
caracterise en ce qu'il ne comporte pas de solvant hydrophobe. 
30 19. Latex selon l'une quelconque des revendications 15 a 18, 

caracterise en ce qu'il a un diametre moyen de particules de 50 a 400 nm, de 
preference 80 a 300 nm et mieux de 150 a 250 nm. 

20. Article en materiau polymere transparent ayant au moins une 
face revgtue d'un film seche d'un latex selon l'une quelconque des 

35 revendications 15 a 19. 

21. Article d'optique ou ophtalmique selon la revendication 20. 
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